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Verfahren  zur  Herstellung  eines  die  Oxide  der  Metalle 
Nickel,  Kupfer,  Molybdän,  Aluminium  und/oder  Eisen  und 
gegebenenfalls  Mangan  enthaltenden  Hydrierungskatalysa- 
tors  durch  Fällung  einer  Lösung  von  Salzen  der  Metalle  mit 
Alkalicarbonat  bei  Temperaturen  von  35  bis  95°C  und  einem 
pH-Wert von  5  bis  9 und  Tempern  der  Fällung  bei  Temperatu- 
ren  von  350  bis  700°C,  wobei  man  die  Menge  der  Metallsalze 
so  bemißt,  daß  die  Katalysatormasse  zu  5  bis 70  Gewichtspro- 
zent  aus  Aluminium-  und/oder  Eisenoxid  besteht  und  der 
Rest  neben  Nickeloxid  als  Hauptbestandteil,  jeweils  bezogen 
auf  Nickeloxid,  20  bis  40  Gewichtsprozent  Kupferoxid,  0,5  bis 
6  Gewichtsprozent  Molybdänoxid  und  0  bis  10  Gewichtspro- 
zent  Manganoxid  enthält. 



D i e s e   E r f i n d u n g   b e t r i f f t   e i n   V e r f a h r e n   zur   H e r s t e l l u n g   v o n  

H y d r i e r k a t a l y s a t o r e n   und  d i e   V e r w e n d u n g   d i e s e r   K a t a l y s  -  

t o r e n   f ü r   d i e   H y d r i e r u n g   von  A c e t y l e n a l k o h o l e n .  

Aus  d e r   US-PS  3  449  445  i s t   b e k a n n t ,   daß  man  1 , 4 - B u t i n d i o l  

mi t   g u t e n   A u s b e u t e n   zu  1 , 4 - B u t a n d i o l   h y d r i e r e n   k a n n ,   w e n n  

man  T r ä g e r k a t a l y s a t o r e n   v e r w e n d e t ,   d i e   d i e   M e t a l l e   N i c k e l ,  

K u p f e r   und  Mangan   a u f   S i l i k a g e l   e n t h a l t e n .   H y d r i e r u n g s -  

k a t a l y s a t o r e n   d i e s e r   Ar t   h a b e n   n u r   e i n e   b e g r e n z t e   L a u f z e i t ,  

da  s i c h   d i e   K i e s e l s ä u r e   im  L a u f e   d e r   Z e i t   a u f l ö s t .   D i e s  

h a t   w i e d e r u m ' d i e   n a c h t e i l i g e   F o l g e ,   daß  s i c h   in   V e r d a m p f e r n  

und  R o h r l e i t u n g e n   b e i m   D a u e r b e t r i e b   S i l i z i u m d i o x i d   a b l a g e r t ,  

das  s i c h   n u r   a u f   a u f w e n d i g e   m e c h a n i s c h e   W e i s e   w i e d e r   e n t -  

f e r n e n   l ä ß t .  

B e s s e r e   E r g e b n i s s e   w e r d e n   m i t  d e n   in   d e r   DE-OS  2  536  2 7 3  

b e s c h r i e b e n e n   t r ä g e r f r e i e n ,   d i e   O x i d e   de r   M e t a l l e   N i c k e l ,  

K u p f e r ,   M o l y b d ä n   und  Mangan  e n t h a l t e n d e n   K a t a l y s a t o r e n  

e r h a l t e n .   D i e s e   K a t a l y s a t o r e n   w e r d e n   d u r c h   F ä l l u n g   e i n e r  

L ö s u n g   d e r   M e t a l l s a l z e   mi t   N a t r i u m c a r b o n a t ,   F i l t r i e r e n   d e r  

C a r b o n a t s u s p e n s i o n ,   W a s c h e n ,   T r o c k n e n   und  T e m p e r n   h e r g e -  

s t e l l t .   S i e   z e i g e n   n a c h   V e r f o r m u n g   und  e i n e r   r e d u k t i v e n  

V o r b e h a n d l u n g   im  t e c h n i s c h e n   B e t r i e b   e i n e   hohe   A k t i v i t ä t   u n d  

S e l e k t i v i t ä t ,   b e f r i e d i g e n   a b e r   e b e n f a l l s   n i c h t   in   de r   S t a n d -  

z e i t .   So  h a t   s i c h   b e i m   g r o ß t e c h n i s c h e n   D a u e r b e t r i e b   h e r a u s -  

g e s t e l l t ,   daß  d i e s e   in   S t r a n g -   o d e r   T a b l e t t e n f o r m   zum  E i n -  

s a t z   g e l a n g e n d e n   O x i d g e m i s c h e   n i c h t   f o r m b e s t ä n d i g   s i n d ,   s o  

daß  e i n   v o r z e i t i g e r   Z e r f a l l   des  K a t a l y s a t o r s   e i n t r i t t .  

D i e s e r   N a c h t e i l   l ä ß t   s i c h   d u r c h   Ä n d e r u n g e n  d e r   B e d i n g u n g e n  

b e i   d e r   H e r s t e l l u n g   des  K a t a l y s a t o r s   n i c h t   v e r m e i d e n .  



Es  b e s t a n d   d e s h a l b   d i e   A u f g a b e ,   f ü r   d i e   H y d r i e r u n g   v o n  

A c e t y l e n a l k o h o l e n   g e e i g n e t e   K a t a l y s a t o r e n   zu  e n t w i c k e l n ,  

d i e   n e b e n   h o h e r   A k t i v i t ä t   und  S e l e k t i v i t ä t   den  t e c h n i s c h  

w i c h t i g e n   V o r t e i l   e i n e r   l a n g e n   S t a n d z e i t   a u f w e i s e n .  

Es  w u r d e   nun  g e f u n d e n ,   daß  b e i   d e r   H e r s t e l l u n g   e i n e s   d i e  

O x i d e   d e r   M e t a l l e   N i c k e l ,   K u p f e r ,   M o l y b d ä n   und  g e g e b e n e n -  

f a l l s   Mangan   e n t h a l t e n d e n   H y d r i e r u n g s k a t a l y s a t o r s   d u r c h  

F ä l l u n g   e i n e r   L ö s u n g   von  S a l z e n   d e r   M e t a l l e   m i t   A l k a l i -  

c a r b o n a t ,   F i l t r i e r e n   d e r   d a b e i   e r h a l t e n e n   S u s p e n s i o n ,  

W a s c h e n ,   T r o c k n e n   und  T e m p e r n ,   w o b e i   man  das  M o l y b d ä n  

v o r z u g s w e i s e   a l s   A m m o n i u m m o l y b d a t   v o r   dem  T r o c k n e n   z u g i b t ,  

h i n s i c h t l i c h   d e r   g e w ü n s c h t e n   E i g e n s c h a f t e n   des   K a t a l y s a -  

t o r s   b e s o n d e r s   v o r t e i l h a f t e   E r g e b n i s s e   e r h a l t e n . w e r d e n ,  

wenn  man  zu  d e r   M e t a l l s a l z l ö s u n g   e i n   A l u m i n i u m -   u n d / o d e r  

E i s e n s a l z   g i b t ,   d i e   F ä l l u n g   b e i   T e m p e r a t u r e n   von  35  b i s  

95°C  und  e i n e m   p H - W e r t   von  5  b i s   9  und  das   T e m p e r n   b e i  

T e m p e r a t u r e n   von  350  b i s   7 0 0  C   d u r c h f ü h r t ,   w o b e i   man  d i e  

Menge  d e r   M e t a l l s a l z e   so  b e m i ß t ,   daß  d i e   K a t a l y s a t o r m a s s e  

n a c h   dem  T e m p e r n   zu  5  b i s   70  G e w i c h t s p r o z e n t   aus  A l u m i n i u m -  

u n d / o d e r   E i s e n o x i d   b e s t e h t   und  d e r   R e s t   n e b e n   N i c k e l o x i d  

a l s   H a u p t b e s t a n d t e i l ,   j e w e i l s   b e z o g e n   a u f   N i c k e l o x i d ,   20  

b i s   40  G e w i c h t s p r o z e n t   K u p f e r o x i d ,   0 , 5   b i s   6  G e w i c h t s p r o z e n t  

M o l y b d ä n o x i d   und  0  b i s   10  G e w i c h t s p r o z e n t   M a n g a n o x i d   e n t -  

h ä l t .  

Das  V e r f a h r e n   zur   H e r s t e l l u n g   d e r   n e u e n   v o r t e i l h a f t e n  
H y d r i e r u n g s k a t a l y s a t o r e n   w i r d   z . B .   d u r c h g e f ü h r t ,   i n d e m   man 
e i n e   w ä ß r i g e   L ö s u n g   de r   M e t a l l s a l z e   g l e i c h z e i t i g   und  u n t e r  
R ü h r e n   mi t   e i n e r   w ä ß r i g e n   A l k a l i c a r b o n a t l ö s u n g   v e r m i s c h t  
w o b e i   d i e   M e t a l l e   in   Form  e i n e s   C a r b o n a t - H y d r o x i d - G e m i s c h e s  
a u s f a l l e n .   Als  M e t a l l s a l z e   v e r w e n d e t   man  z . B .   d i e   N i t r a t e  
S u l f a t e   o d e r   A c e t a t e   d e r   g e n a n n t e n   M e t a l l e ,   a l s   A l k a l i c a r -  
b o n a t   v o r z u g s w e i s e   N a t r i u m e a r b o n a t .  



Die  w ä ß r i g e   M e t a l l s a l z l ö s u n g   h a t   z . B .   e i n e n   M e t a l l s a l z g e -  
h a l t   von  30  b i s   40,  v o r z u g s w e i s e   von  34  b i s   38  G e w i c h t s -  

p r o z e n t .   Die  A l k a l i c a r b o n a t l ö s u n g   i s t   z . B .   10  b i s   2 0 ,  

v o r z u g s w e i s e   15  b i s   20  g e w i c h t s p r o z e n t i g .   Man  f ä l l t   b e i  

T e m p e r a t u r e n   von  35  b i s   9 5 ° C ,   v o r z u g s w e i s e   von  50  b i s   9 0 ° C  

und  e i n e m   p H - W e r t   von  5  b i s   9,  v o r z u g s w e i s e   um  7.  D i e  

C a r b o n a t s u s p e n s i o n   w i r d   n a c h   g u t e r   V e r m i s c h u n g   f i l t r i e r t ,  
mi t   W a s s e r   b i s   zu r   A n i o n e n f r e i h e i t   g e w a s c h e n   und  b e i   T e m -  

p e r a t u r e n   b i s   1 2 0 ° C ,   z . B .   in   e i n e m   T r o c k e n s c h r a n k   o d e r  

S p r ü h t r o c k n e r   g e t r o c k n e t .   V o r z u g s w e i s e   w i r d   d a b e i   d a s  

M o l y b d ä n   a l s   A m m o n i u m m o l y b d a t   dem  f e u c h t e n   F i l t e r k u c h e n  

z u g e g e b e n .  

Die  so  e r h a l t e n e   t r o c k e n e   C a r b o n a t m a s s e   w i r d   b e i   T e m p e r a -  

t u r e n   z w i s c h e n   350  und  7 0 0 ° C ,   v o r z u g s w e i s e   z w i s c h e n   4 0 0  

und  600°C  g e t e m p e r t .   Das  T e m p e r n   i s t   b e e n d e t ,   wenn  b e i   d e r  

a n g e w e n d e t e n   T e m p e r a t u r   k e i n   n e n n e n s w e r t e r   G e w i c h t s v e r l u s t  

mehr  e i n t r i t t .   Man  e r h ä l t   d a b e i   e i n e   K a t a l y s a t o r m a s s e ,   d i e  

be im  E r h i t z e n   au f   900°C  e i n e n   G e w i c h t s v e r l u s t   ( G l ü h v e r l u s t )  

von  2  b i s   10  %  e r l e i d e t   und  d i e   zu  5  b i s   70  G e w i c h t s -  

p r o z e n t ,   v o r z u g s w e i s e   zu  20  b i s   60  G e w i c h t s p r o z e n t   a u s  

A l u m i n i u m -   u n d / o d e r   E i s e n o x i d   b e s t e h t   und  d e r   R e s t   n e b e n  

N i c k e l o x i d   a l s   H a u p t b e s t a n d t e i l ,   j e w e i l s   b e z o g e n   a u f  

N i c k e l o x i d ,   20  b i s   40,  v o r z u g s w e i s e   28  b i s   37  G e w i c h t s -  

p r o z e n t   K u p f e r o x i d ,   0 , 5   b i s   6,  v o r z u g s w e i s e   1  b i s   5  G e -  

w i c h t s p r o z e n t   M o l y b d ä n o x i d   und  0  b i s   10,  v o r z u g s w e i s e  
0  b i s   8 ,5   G e w i c h t s p r o z e n t   M a n g a n o x i d   e n t h ä l t .   A u ß e r   d i e s e n  
B e s t a n d t e i l e n   k ö n n e n   d i e   K a t a l y s a t o r e n   noch  g e r i n g e  

M e n g e n ,   z . B .   0 , 0 5   b i s   1 ,5   G e w i c h t s p r o z e n t   a n d e r e   M e t a l l -  

s a l z e ,   wie  N a t r i u m o x i d   e n t h a l t e n .  

Die  K a t a l y s a t o r m a s s e   w i r d   vo r   i h r e m   E i n s a t z   z w e c k m ä ß i g e r -  
w e i s e   k o n f e k t i o n i e r t ,   d . h .   au f   an  s i c h   ü b l i c h e   W e i s e  

t a b l e t t i e r t   o d e r   e x t r u d i e r t .   B e i s p i e l s w e i s e   p r e ß t   man  d i e  

K a t a l y s a t o r m a s s e   zu  T a b l e t t e n ,   i n d e m   man  s i e   mi t   e i n e m  



T a b l e t t i e r h i l f s m i t t e l ,   wie  G r a p h i t ,   v e r m i s c h t   und  a u f   e i n e r  

T a b l e t t e n p r e s s e   t a b l e t t i e r t .   Die  T a b l e t t e n   m i t   den  D i m e n -  

s i o n e n   4 , 7 5   x  4 , 7 5   mm  h a b e n   e i n   R ü t t e l g e w i c h t   von   900  b i s  

1200  g / l ,   e i n e   P o r o s i t ä t   ( d u r c h   W a s s e r a u f n a h m e   b e s t i m m t )  

von  0 , 3 0   b i s   0 , 5 6   c m 3 / g   und  e i n e   H ä r t e   von  4000  b i s  

5000  k g / c m 2 .  

Man  k a n n   aus  d e r   K a t a l y s a t o r m a s s e  a u c h   E x t r u d a t e   h e r s t e l l e n ,  

i n d e m   man  s i e   m i t   W a s s e r   v e r k n e t e t ,   e x t r u d i e r t ,   t r o c k n e t  

und  b e i   500  C   t e m p e r t .   Im  a l l g e m e i n e n   w e r d e n   h i e r b e i   l e i c h -  

t e r e   K a t a l y s a t o r e n   e r h a l t e n ,   z . B .   s o l c h e   m i t  d e m   L i t e r g e -  

w i c h t :   760  g / l ,   m i t   d e r   P o r o s i t ä t :   0 , 6   c m 3 / g   und  d e r  

S c h n e i d e h ä r t e :   25  N.  

Die  n a c h   dem  n e u e n   V e r f a h r e n   e r h ä l t l i c h e n   K a t a l y s a t o r e n  

w e r d e n   z w e c k m ä ß i g   v o r   i h r e m   E i n s a t z   a l s   H y d r i e r u n g s k a t a l y -  

s a t o r e n   e i n e r   an  s i c h   ü b l i c h e n   r e d u z i e r e n d e n   V o r b e h a n d l u n g  

u n t e r w o r f e n .   B e i s p i e l s w e i s e   b e h a n d e l t   man  den   K a t a l y s a t o r  

zu  d i e s e m   Zweck  e t w a   20  b i s   40  S t u n d e n   b e i   T e m p e r a t u r e n  

von  230  b i s   2 8 0 ° C .  

Die  n e u e n   K a t a l y s a t o r e n   s i n d   w e r t v o l l e   H y d r i e r u n g s k a t a l y -  

s a t o r e n ,   d i e   i n s b e s o n d e r e   f ü r   d i e   H y d r i e r u n g   von  A c e t y l e n -  

a l k o h o l e n ,   wie   B u t i n d i o l - 1 , 4 ,   H e x i n d i o l - 2 , 5 ,   5 - D i a l k y l -  

a m i n o p e n t i n - 3 - o l - 2   und  P r o p a r g y l a l k o h o l   h e r v o r r a g e n d   g e -  

e i g n e t   s i n d .   Man  r e d u z i e r t   d i e   A c e t y l e n a l k o h o l e   au f   an  s i c h  

ü b l i c h e   W e i s e   an  den  mi t   W a s s e r s t o f f   v o r b e h a n d e l t e n   K a t a l y -  

s a t o r e n   b e i   T e m p e r a t u r e n   z w i s c h e n   e t w a   40  und  1800C  u n d  

W a s s e r s t o f f d r u c k e n   von  e twa   30  b i s   320  b a r .   V e r g l i c h e n   m i t  

den  b i s h e r   e r h a l t e n e n   E r g e b n i s s e n   b e i   d e r   H y d r i e r u n g   v o n  

A c e t y l e n a l k o h o l e n   w e r d e n   b e i   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r w e n -  

dung  de r   K a t a l y s a t o r e n   h ö h e r e   D u r c h s ä t z e   b e i   g l e i c h   g u t e r  

A u s b e u t e   und  l ä n g e r e   S t a n d z e i t e n   e r r e i c h t .   A u ß e r d e m   l ä ß t  

s i c h   d i e   R e d u k t i o n   s c h o n   b e i   r e l a t i v   n i e d r i g e n   T e m p e r a t u r e n  



d u r c h f ü h r e n .   Die  n e u e n   K a t a l y s a t o r e n   w e i s e n   auch   e i n e   v e r -  

b e s s e r t e   S e l e k t i v i t ä t   a u f .  

B e i s p i e l  

a)  H e r s t e l l u n g   des  K a t a l y s a t o r s :  

E i n e   2 0 p r o z e n t i g e   w ä ß r i g e   N a t r i u m c a r b o n a t l ö s u n g   und  e i n e  

w ä ß r i g e   M e t a l l n i t r a t l ö s u n g ,   d e r e n   M e t a l l n i t r a t g e h a l t e   4 , 7  

NiO,  1 , 5 7   CuO,  0 , 4 7   Mn3O4  und  4 , 5  %   A120  e n t s p r e c h e n   u n d  

d i e  e i n e  D i c h t e  v o n   1 ,4   g / cm3  a u f w e i s t ,   w e r d e n   g l e i c h z e i t i g  

in  e i n   R ü h r g e f ä ß   in  d e r   Nähe  des  R ü h r e r s   e i n g e l e i t e t .   D a s  

R ü h r g e f ä ß   i s t   m i t   e i n e m   Ü b e r l a u f   v e r s e h e n   und  h a t   e i n  

F ü l l v o l u m e n   von  20  1.  Die  Z u d o s i e r u n g   d e r   M e t a l l s a l z l ö s u n g  

e r f o l g t   im  k o n s t a n t e n   S t r o m   in   e i n e r   Menge  von  20  l / h .  

D a b e i   w i r d   im  F ä l l g e f ä ß   e i n e   T e m p e r a t u r   von  50  b i s   9 5 ° C ,  

v o r z u g s w e i s e   von  50°C  a u f r e c h t e r h a l t e n   und  d i e   S o d a l ö s u n g  

so  d o s i e r t ,   daß  e i n   mi t   de r   G l a s e l e k t r o d e   g e m e s s e n e r   pH 

von  7 , 0   a u f r e c h t e r h a l t e n   w i r d .  

Die  ü b e r l a u f e n d e   C a r b o n a t s u s p e n s i o n   w i r d   g e s a m m e l t   und  b e i  

50°C  a u f b e w a h r t .   Vor  d e r   F i l t r a t i o n   w i r d   d i e   S u s p e n s i o n   i n  

dem  S a m m e l g e f ä ß   zur   H e r s t e l l u n g   e i n e r   h o m o g e n e n   V e r t e i l u n g  

noch   m i n d e s t e n s   e i n e   h a l b e   S t u n d e   g e r ü h r t .   D a b e i   s t e i g t  

d e r   p H - W e r t   a u f   7 ,2   b i s   7 ,5   an .   Die  F ä l l u n g   w i r d   f i l t r i e r t  

und  mi t   v o l l e n t s a l z t e m   W a s s e r   g e w a s c h e n .   Nun  w i r d   Ammonium-  

m o l y b d a t   in  den  f e u c h t e n   F i l t e r k u c h e n   in   e i n e r   Menge  v o n  

2  G e w i c h t s p r o z e n t   MoO3,  b e z o g e n   a u f   den  G l ü h r ü c k s t a n d ,   e i n -  

g e a r b e i t e t .   Dann  w i r d   de r   F i l t e r k u c h e n   b e i   120°C  im  T r o c k e n -  

s c h r a n k   o d e r   in   e i n e m   ü b l i c h e n   S p r ü h t r o c k n e r   g e t r o c k n e t .  

Man  e r h ä l t   e i n e   T r o c k e n m a s s e ,   d i e   d i e   g e n a n n t e n   M e t a l l e   a l s  

e i n  H y d r o x i d - C a r b o n a t - G e m i s c h   und  a u ß e r d e m   nur   noch  e t w a  

0 , 8 4   %  Na2O  und  0 , 0 4   % NO3  e n t h ä l t .   Das  H y d r o x i d - C a r b o n a t -  

- G e m i s c h   w i r d   nun  1 ,5   S t u n d e n   b e i   500°C  g e t e m p e r t ,   w o b e i  

e in   G e w i c h t s v e r l u s t   von  29  %  e i n t r i t t .   Die  so  e r h a l t e n e  

K a t a l y s a t o r m a s s e   e n t h ä l t   3 8 , 6   G e w i c h t s p r o z e n t   NiO,  1 2 , 9  



G e w i c h t s p r o z e n t   CuO,  3 6 , 9   G e w i c h t s p r o z e n t   A l 2 O 3 ,   3 , 9 1   G e -  

w i c h t s p r o z e n t   Mn3O4,  1 ,9   G e w i c h t s p r o z e n t   M o O 3  u n d   0 , 8   G e -  

w i c h t s p r o z e n t   Na20 .   E i n e   P r o b e   d e r   K a t a l y s a t o r m a s s e   e r -  

l e i d e t   b e i m   E r h i t z e n   a u f   900°C  e i n e n   G l ü h v e r l u s t   v o n  

5  G e w i c h t s p r o z e n t .  

(b)  V e r w e n d u n g   des   K a t a l y s a t o r s   f ü r   d i e   H y d r i e r u n g   v o n  

1 , 4 - B u t i n d i o l  

Das  n a c h   A b s a t z   a)  e r h a l t e n e   K a t a l y s a t o r p u l v e r   w i r d   i n  

e i n e m   M i s c h g e f ä ß   m i t   3  %  G r a p h i t p u l v e r   v e r m i s c h t   und  i n  

e i n e r   T a b l e t t i e r p r e s s e   t a b l e t t i e r t .   D a b e i   w e r d e n   F ü l l u n g s -  

g r a d   und  P r e ß d r u c k   so  e i n g e s t e l l t ,   daß  das  L i t e r g e w i c h t  

d e r   f e r t i g e n   T a b l e t t e n   1030  Gramm  b e t r ä g t .   Die  P o r o s i t ä t  

de r   T a b l e t t e n   b e t r ä g t   0 , 3 9   c m 3 / g ,   d e r   B e r s t d r u c k  

400  N / c m 2 .  

Man  f ü l l t   in   e i n   d r u c k f e s t e s   R e a k t i o n s r o h r   0 , 5   1  d e r   K a t a -  

l y s a t o r t a b l e t t e n   e i n   und  b e h a n d e l t   den  K a t a l y s a t o r   b e i  
2600C  d r u c k l o s   in   e i n e m   S t i c k s t o f f s t r o m   so  m i t   W a s s e r s t o f f ,  

daß  d i e   T e m p e r a t u r   270°C  n i c h t   ü b e r s t e i g t .   Zum  S c h l u ß   w i r d  

b e i   270°C  12  S t u n d e n   e i n   W a s s e r s t o f f s t r o m   ü b e r   den   K a t a -  

l y s a t o r   g e l e i t e t .   Dann  w i r d   d e r   K a t a l y s a t o r   a u f   30°C  a b g e -  
k ü h l t   und  m i t   W a s s e r   b e n e t z t .   Man  l e i t e t   nun  e i n e   8 , 2 p r o -  

z e n t i g e   w ä ß r i g e   L ö s u n g   von  1 , 4 - B u t i n d i o l ,   d i e   a u ß e r d e m  

3 8 , 8  %   B u t a n d i o l ,   0 , 2   %  F o r m a l d e h y d   u n d  0 , 3   %  B u t a n o l   e n t -  

h ä l t ,   ü b e r   den  K a t a l y s a t o r .   D a b e i   b e t r a g e n   d i e   K a t a l y s a t o r -  

b e l a s t u n g   0 , 4 6   kg  B u t i n d i o l / l   K a t a l y s a t o r   und  h,  d i e  

F l ü s s i g k e i t s b e l a s t u n g   40  m3/m2  und  h  und  d i e   G a s b e l a s t u n g  

30  m3/m2  und  h.  Die  R e a k t i o n s t e m p e r a t u r   b e t r ä g t   1 4 0 ° C ,  

der   D r u c k   260  b a r .   Man  e r h ä l t   B u t a n d i o l   in   e i n e r   A u s b e u t e  

von  9 8 , 5   %. 



1.  V e r f a h r e n   zur   H e r s t e l l u n g   e i n e s   d i e   O x i d e   d e r   M e t a l l e  

N i c k e l ,   K u p f e r ,   M o l y b d ä n   und  g e g e b e n e n f a l l s   M a n g a n  

e n t h a l t e n d e n   H y d r i e r u n g s k a t a l y s a t o r s   d u r c h   F ä l l u n g  

e i n e r   L ö s u n g   von  S a l z e n   d e r   M e t a l l e   mi t   A l k a l i c a r b o n a t ,  

F i l t r i e r e n   d e r   d a b e i   e r h a l t e n e n   S u s p e n s i o n ,   W a s c h e n ,  

T r o c k n e n   und  T e m p e r n ,   w o b e i   man  das  M o l y b d ä n   v o r z u g s w e i s e  

a l s   A m m o n i u m m o l y b d a t   v o r   dem  T r o c k n e n   z u g i b t ,   d a d u r c h  

g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  man  zu  d e r   M e t a l l s a l z l ö s u n g   e i n  

A l u m i n i u m -   u n d / o d e r   E i s e n s a l z   g i b t ,   d i e   F ä l l u n g   b e i  

T e m p e r a t u r e n   von  35  b i s   95°C  und  e i n e m   p H - W e r t   von  5 

b i s   9  und  das  T e m p e r n   b e i   T e m p e r a t u r e n   von  350  b i s  
700°C  d u r c h f ü h r t ,   w o b e i   man  d i e   Menge  de r   M e t a l l s a l z e  

so  b e m i ß t ,   daß  d i e   K a t a l y s a t o r m a s s e   nach   dem  T e m p e r n  

zu  5  b i s   70  G e w i c h t s p r o z e n t   aus  A l u m i n i u m -   u n d / o d e r  

E i s e n o x i d   b e s t e h t   und  d e r   R e s t   n e b e n   N i c k e l o x i d   a l s  

H a u p t b e s t a n d t e i l ,   j e w e i l s   b e z o g e n   a u f   N i c k e l o x i d ,   20 

b i s   40  G e w i c h t s p r o z e n t   K u p f e r o x i d ,   0 , 5   b i s   6  G e w i c h t s -  

p r o z e n t   M o l y b d ä n o x i d   und  0  b i s   10  G e w i c h t s p r o z e n t  

M a n g a n o x i d   e n t h ä l t .  

2.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

d i e   K a t a l y s a t o r m a s s e   n a c h   dem  T e m p e r n   zu  20  b i s   60  Ge -  

w i c h t s p r o z e n t   aus  A l u m i n i u m -   u n d / o d e r   E i s e n o x i d   b e -  

s t e h t   und  d e r   R e s t   n e b e n   N i c k e l o x i d   a l s   H a u p t b e s t a n d -  

t e i l ,   j e w e i l s   b e z o g e n   a u f   N i c k e l o x i d ,   28  b i s   37  G e -  

w i c h t s p r o z e n t   K u p f e r o x i d ,   1  b i s   5  G e w i c h t s p r o z e n t   M o l y b -  

d ä n o x i d   und  0  b i s   8 , 5   G e w i c h t s p r o z e n t   M a n g a n o x i d   e n t -  

h ä l t .  

3.  V e r w e n d u n g   d e r   n a c h  d e n   A n s p r ü c h e n   1  und  2  e r h a l t e n e n  

K a t a l y s a t o r e n   f ü r   d i e   H y d r i e r u n g   von  A c e t y l e n a l k o h o l e n .  
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